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(54). Verf ahren und Vorrichtung zum Wiedereinsatz von 
Dimetliylterephthalat-Sublimat 

(57) Die Erfindung betrifft ein Verf ahren und eine Vorrichtung zur 
Abscheidung und Ruckgewinnung von Dimethylterephthaiat-Subliraat 
bei der Ilerstellung von Polyathylenterephthalat mit herkoiranlichen 
diskontinuierlichen und kontinuierlichen Verf ahren. Das beim 
Auf schiaelzen und Zwischenlagern des Dimethylterephthalatfes anfallende 
Sublimat wird. in einem mit GlykolverschluB versehenem und 
•aus mehreren •Kammern bestehenden- Sublimatabscheider niedergeschlagen 
bzv/. gelost/ wahrend mitgerissene fluchtige Anteile, z.B. Wasser, 
in eihem nachgeschalteten WasseraToscheider ausgeschleust werden. 
Bei Chargierung der ReaktionsgefaJBe wird das Glykol durch den 
DKT-Subiimatabscheider geleitet und zusairmien mit dem DI-IT in das 
ReaktionsgefaS dosiert. Der DMT-Sublimatabscheider besteht aus 
3 Kammern, v/obei die eine SuBere Karamer nit einer beheisten 
Entluftungsleitung, die andere auBere Kammer rait einer 
Gemischablauf leitung und die mittlere Kaimner mit einer 
Glykoldosierleitung mit Verteilerteller einer Incrtgasdosierleitung 
und einer beheisten DLiT-Subliiuatleitung versehen sind. Pigur - 

1 JS-^U-.. 9 Seiten 



2 fi 4 99'6 



Tit el der Erfindung 

Verfahren und TTorrichtxmg zum Wiedereinsatz von Dimethyl-* 
terephthalat-Sublimat 

Anwendungsgebiet der Erf in dung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorri chining zur 
Abscheidung und RUekgewinnung von Dimethylterephthalat bei der 
Polyathylent er ephthalat (PETP)-Herst ellung. 

Charakteristik der bekannten technischen LSsungen 

Bei den bekannten praktizierten Herstellungsverfahren von PETP 
wird das Dimethylterephthalat (DMT) aufgeschmolzen, in VorwSrme- 
/ gefUflen auf die gevrtinschte > Temperatur erhitzt und zwischenge- 
lagert. Die einzelnen GefSflsysteme werden zur Verminderung 
oxidativer Abbauerscheinungen mit Inertgas, beispielsweise 
Stickstoff, beschleiert. Durch das ilber die EntlUftungsleitung 
entweichende Inertgas wird DMT-Sublimat mitgerissen und in die 
AtmosphSre .abgefuhrt bzw. das DMT-Sublimat in ent spre chenden 
GefSBen abgeschieden ("Polyesterfasem", H. Ludewig, Akademie- 
verlag 1975). 

Nachteilig wirlrt sich dabei aus, dafl das DMT-Sublimat dem Pro- 
duktionsprozefi verlorengeht und aufierdem bei direkter Abfiihrung 
in die Atraosphare zur Umweltverschmutzung filhrt. Bei Abscheidung 
des DMT-Sublimat es in ent spre chenden Gefaflen sind die MSglich- 
keiten des Wiedereinsatz e s nicht gegeben, da durch Abdestillie- 
ren und Niederschlagen der im DMT enthalt enen Sestf euchteanteile 
das DMT-Sublimat zu Verklumpungen und Verkrustungen neigt und 
somit erschwerte Transport- und Lagerbedingungen auftreten. 
DurchgefUhrte Hessungen haben ergeben, dafl der DMT-Verlustan- 
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teil Ms 0,2 96, bezogen auf die eingesetzte DMT-Menge, betragen 
kann. Unabhangig von den aufgetretenen hohen Mater ialver lust en 
sind AufWendungen zur unbelt freundlichen /Beseitigung der abge- 
schiedenen DMT-SubliJiiatmengen erforderlichp AuBerdem tritt bei 
direkter Abfuhrung der Sublimatent^ in die 

Atmosphare ein sehr hoher Verbraiich an Inertgas auf* 

Ziel der Erfindiing 

Ziel der Erflndung ist es, ein Verf ahren mit Vorrichtung zur Ab- 
scheidung und Ruckgewinnung von DMT-Sublimat bei der Polyathy- 
lenterephthalatherstellung zu entwickeln r 

Darlegung des We sens der Erfindung 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren mit Vor- 
richtung zu entwickeln, welches einen vollstandigen Wiederein- 
satz von DMT-Sublimat bei geringem apparativen und manuellen 
Aufwand gewahrleistet und einfach auf best ehende Polyesteran- 
lagen anwendbar und ubertragbar ist* Es wurde ge fund en, dafl das 
beim Auf schmelzen bzw. Zwischenlagern des DMT anfallende Subli- 
mat in einem mit einem Glykolverschlufi versehenen DMT-Sublimat-- 
abscheider niedergeschlagen und dem ProdulctionsprozeB wieder zu- 
gefuhrt wird. Der DMT-Sublimat abscheider wird in der Porm be- 
trieben, daG in der mittleren von drei Kammern durch den Inert- 
gasstrom ein Druck > 1000 Pa erzeugt, und das fiir die Ume'ste- 
rung behbtigte Frischglykol durch den Sublimatabscheider ge^-. 
ftthrt sowie gemeinsam mit dem in losung bzw. Suspension befind- 
lichen DMT-Sublimat in das Reaktionssystem chargiert wird. Das 
als Sperrflussig^eit verwendete Glykol besitzt eine Temperatur . 
von "20 - 160 °C, vorzugsweise 110 - 130 °C. Die mit dem Inert- 
gasstrom mitgerissenen fliichtigen Anteile werden in einem V/as- 
serabscheider niedergeschlagen. 

Der im Sublimatabscheider eingeleitete Inertgasstrom wird gleich 
zeitig.fiar die Beschleierung der DMT- und Glykol syst erne ver- 
wendeto Das durch den Sublimatabscheider gepumpte Frischglykol 
besitzt eine Temperatur von 70 - 120 °C. 



Der Sublimatabscheider besteht aus drei Kammern 4, 5 f 6, wobei 
die gamm er 5 mit einer teilweise beheizten Itotluftungslei- 
tung 13 und nachgeschaltetem Wasserabscheider 9* die Rammer 4 
mit einer Glykoldosierlertung 12 mit Verteilerteller 7, einer 
Inert gasdosierleilrung 11 und einer beheizten DMT-Sublimatlei- 
tung 10 und die Kammer 6 mit einer G-emi s chabl auf le it ling 14 ver- 
selien sind» 



Ausfuhrungs beispiel 



Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel entsprech end Stand der Technik) 

Das aufgeschmolzene. und in die Umesterung einzuspeisende DMT 
wird in einem Vorvvarmgefafi zwischengelagert . Die Vorwarnrtempe- 
ratur des DMT betragt 170 °C* Zur Vermeidung .einer thermooxida- 
tiven Schadigung des aufge schmolzenen DMT wird das Vorwarmge- 
££fi mit einerm inertgasstrom beschleiert. 

Da bei einer Sehmelzetemperatur uber 160 °C bereits eihe Ixohe 
Sublimationsneigung des DMT auftritt, wird eijae betrachtliche 
DMT.-Sublimatmenge Uber die Entluftungsleitung ins Ereie abge- 
fUhrt.Bei' einer Sehmelzetemperatur von 170 °C -and bei einem 
Inertgasstrom von 2 rn^/h bzw* beim Entleeren des Vorw&rmge- 
fafies von 9 m 3 /h tritt eine Sublimatmenge von 0,2 56, bezogen 
au£ die eingesetzte DMT-Menge auf • 

Beispiel 2 

Zur .Vermeidung der relativ hohen DMT-Verluste wird die beheizte 
DMT-Sublimatleitung 10 .des DMT-Vorwarmgefal3es 2' in einen DMT- . 
Sublimatabscheider 3 eingebunden. Zur vollstandigen Abscheidung 
des DMT ist der mit Glykol als Sperrfliissigkeit gefUllte DMT- 
Sublimatabscheider^in drei Kammersysteme aufgeteilt, wobei die 
Glykoldosierleltung 12 in die mit. tie re Kammer 4 installiert ist* 
Der in die gleiche Kammer 4 Uber die Inert gasdosierleitung 11 
eingeleitete Inertgasstrom bewirkt einen Druck von 1500 Pa. Zur 
laufenden und vollstandigen Abspulung des DMT-Sublimats an. den 
KamraerwSnden wird der Erischglykolstrom .Uber einen Verteiler- " 
teller 7 gefiihrt. 

Das. in Suspension bzw* in lo sung befindliche DMT-Sublimat wird 
mit dem Glykol direkt Uber die Gemischablauf leitung 14 in das 
Reaktions system bei der Chargierung abgefuhrt. 
liber die in Kammer 5 des DMT-Sublimatabscheiders^befindliche' 
EntlUftungsleitung 13 und dea Y/asserabscheider 9 ist der Glykol- 
vorwSrmer mit dem DMT-Sy stem verbunden, so dafi eine zusatzliche 
Inertgasbeschleierung der GlykolbehalterAnt fallen kann. 
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Durch Beheizung der Glykolsperrfltissigkeit im DMT-Sublimatab- 
scheidex^auf eine Temperatur von 110°C wird das mit dem DMT- 
Sublimat aus dem VorwarmgefaB^eixtweichende Wasser im Wa'sser- 
abscheider 9 niedergeschlageiu 



• Erf indungsanspruch: . 

1 # Verf ahren zum Wiedereinsatz von Dimethylterephthalat (DMT)- 
Sublimat . bei- der PolySthylenterephthalatherstellung, gekenn- 
zeichnet dadurch, daB das beim Aufschmelzen bzw. Zwischen- 
lagern des DMT anfallende Sublimat in einem mit einem Gly- 
kolverschluB versehenen DMT-Sublimatabscheider niederge- 
schlagen und der DMT-Sublimatabscheidcr in der Form betrie- 
ben wird, daB in der mittleren yon drei Kammern durch den 
Iriertgas strom e in Druek 1000 Pa erzeugty das fur die 
.Ume.st.erung beiiBtigte Frischglykql durch den DMT-Sublimat- 
abscheider gefiihrt sowie gemeinsam mit dem in LSsung bzw# 
Suspension befindlichen DMT-Sublimat in das Reactions- 
system chargiert wird, das als SperrflUssigkeit verwendete 
' Glykol einie Temperatur von 20 - 160 °C, vorzugsweise 

110 - 130 °C, besitzt und die mit dem Inertgasstrom mitge- 
rissenen fliichtigen Anteile in einem Y/asserabscheider nie- 
dergeschlagen werden. 

2. Verf ahren nach Punkt 1 , gekennzeichnet dadurch, daB der in 
-den DMT-Sublimatabscheider. eingeleitete Inertgasstrom gleich- 
zeitig fUr die Beschleierung der DMT— und Glykolsysteme ver- 
wendet wird» 

3# Verf ahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch,. daB das 
durch den Abscheider gepumpte Prischglykol eine Temperatur 
von 70 - 120 °C besitzt. - 

4. Vorrichtung zur Durchfuhruhg des Verfahrens nach den Punk- 
ten -1 - 3, gekennzeichnet dadurch, daB der DMT-Subl imat ab- 
scheider (3) aus drei Kammern (4, 5, 6) besteht, v/obei die 
Eammer (5) mit einer teilweise beheizteri Entluftungslei- 
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-fcung (13) und nachgeschaltetem Wasserabscheider (9), die Kam- 
mer (4) mit einer Glykoldosierleiirung (12) mit Terteilertel- 
ler (7), einer Inert gasdosierleitung (11) und einer beheiz- 
ten MT-Sublimatleitung (10.) und die Kammer (6) mit einer Ge- 
mischablatLfleitung (14) versehen sind* 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant: 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ black borders 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 
^KBLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

fitf COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ gray scale documents 

Klines or marks on original document 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



